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l. Method of manufacturing compact elements having an homogeneous 
structure from hard material powder or mixes of hard material powders, 
using pressure sintering or reactive pressure sintering, in which the 
powder is pressed and sintered at high temperature in a graphite matrix 
with at least a graphite guiding piston, characterized in that the powder 
or the mix of powders to be compacted is set, before the pressing and 
sintering process, in a disposebal casing fitting into the matrix. 
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Verfahren und Einrichtung zum Herstellen von FormkSrpern aus Hartstoff- 
pulvern. ■ 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen von dichten, in ihrer . 
Struktur homogenen Formkflrpern aus Hartstoff-Pulvern oder Haxtstoff- 

• ♦ 

pulver- Gemischen durch Drucks intern oder Reaktionsdrucksintern, bei 
welchem das Pulver in einer Graphit-Matrize mit mindestens einem Graphit 
Ffihrungsstempel bei erhohter Temperatur gepreflt und gesintert wird und 
eine Einrichtung zur Durchftihrung des Verfahren* pie Begriffe Hartstoff- 
Pulver und Hartstoffpulver-Gemische stehen hier fQr Pulver bzw. Pulver- 
gemische aus hochschmelzenden Stoffen, beispielsweise aus Hartmetallen, 
Hartmetallen mit Bindemetallen, Legierungen, Nitriden, Karbiden, Oxiden, 

+ 

Mischkristallen aus den genannten Verbindungen und VerbundkSrpern. 

Es ist bekannt, Formkdrper aus Hartstoff-Pulvern mittels Reaktionsdrjick- 
sinter- Verfahren in Graphit- Preflwerkzeugen mit entsprechenden Heizvor- 
richtungen herzustellen. Hierbei kdnnen jedoch bei, den angewandten hohen 
Drficken bzw, hohen Temperaturen Reaktionen zwischen der Innenwand der 
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Matrize oder zwischen den Druckstempeln und den Pulvern nlcht vermieden 
werden, so da B dure h die Ausbtldung starker Diffusions zonen u. U. ein 
Verkleben der gepreBten Pulverproben bzw. der hergestellten Formkfirper 
mit den Preflwerkzeugen stattfindet. Das Ausformen der Prefllinge ist 
dann mit erheblichen Schwierigkeiten und mit verh£ltnism£flig hohem Zeit- 
aufwand verbunden. Auflerdem ist der Ausschufl an beim Ausformen be- 
sch&digten Prefllingen grofl. 

Aufgabe der Erfindung ist es daher, die Nachteile der bekannten Verfahren 
zum Herstellen von Formkarpern aus Ha rtstoff -Pulvern mittels Druck- 
s intern oder Reaktionsdrucksintern zu vermeiden und ein Verfahren zu 
8chaffen f mit welchem dichte und homogene Formkttrper, frei von Makro- 
und Mikro-Rissen, hergestellt werden k6nnen 9 und das selbst bei Anwendung 

geeigneter Temperatur-Druck-Programme mit Maximal- Temperatur en bis 

o 2 
zu 3000 C und Maximal -Drttcken bis zu 550 kp/cm ein rasches, die 

Matrize und die Prefllinge schonendes Ausformen der Prefllinge gew&hr- 

leistet. Auflerdem sollen die Matrize und der (die) Ftihrungsstempel wieder- 

■ 

verwendet werden kdnnen. 

- 

Die Aufgabe wird durch die Erfindung in Uberraschend einfacher Weise da- 
durch gelBst, dafl das zu verdichtende Pulver oder Pulvergemisch vor dem 

m 

Prefl- und Sintervorgang in einen versch]eiflbaren 4 in die Matrize einpafl- 
baren Einsatz eingebracht wird. In einer vorteilhaften Ausbtldung der 
Erfindung wird zun&chst der Einsatz in die Matrize auswechselbar einge- 
paflt und danach das zu verdichtende Pulver oder Pulvergemisch in den 
Einsatz in loser Sc hat tun g oder unter schwachem Vordruck eingebracht. 
Nach einer weiteren Ausbildung der Erfindung wird das zu verdichtende 

4 

Pulver oder Pulvergemisch zun&chst in loser SchUttung oder unter 
schwachem Druck vorgepreflt in dem Einsatz gasdurchl&ssig verpackt 

und danach der Einsatz mit dem Pulver in die Matrize wieder ent- 
nehmbar eingesetzt. 
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« » 

Die erfindungsgemSfle Einrichtung zur DurchfOhrung des Verfahrens 

« 

ist dadurch gekennzeichnet, dafl der in die Matrize elnpaflbare Einsatz 
aus einem tufleren Mantel, bestehend aus eiher oder mehreren dttnnen 
Graphit-Follen, einem inneren Mantel, bestehend aus elner oder mehreren 
dOnnen Graphit- und/oder Metall-Folien * und/oder einem Hartstoff-Zylinder, 
mindestens einem innerhalb des Sufieren Mantels verschiebbaren Drupkaber- 

■ 

tragungsstempel aus Graphit u;id zwei dOnnen Graphit- Stirnfolien besteht. 

« 

In einer vorteilhaften Ausbildung der Einrichtung ist zwischen dem Sufi er en 
Mantel und der Matrize ein Graphitrohr ahgeordnet. Eine Weiterbildung 
der erfindungsgemSiten Einrichtung ist dadurch gekennzeichnet, dafl der 
Suflere Mantel an seinen RSndern zur Entgasung des Pulvers bzw. zur 
Entfernung von F.euchtigke it und/oder Verunreinigungen aus dem Pulver. 
Kerben oder Schlitze und die Stirnfolien Einschnitte aufweisen, und dafl 
die Kerben oder Schlitze und die Einschnitte drelmal. jeweils urn einen 
Winkel von 120 Grad versetzt angeordnet Bind und die Kerben oder 
Schlitze etwa bis zur Hohe des inneren Mantels ausgebildet sind. 

* 

Die Erfindung wirkt sich besonders vorteilhaft dort aus, wo aus hoch- 
schmelzenden Hartstoffpulvern grfcflere Sttickzahlen ernes Formkdrpers 
hergestellt werden. Die Erfindung ermGglicht es, die Ausschuflzahlen an 
Forxnkdrpern weitgejiendst zu verringern, die Herstellungszeit durch 

rasches Ausformen zu verktirzen und hierdurch die Herstellungskosten 

■ 

zu verringern. Die Pulverchargen konnen unabhangig von der Bereitstelluhg 
einer Matrize vorbereitet werden. Das Pulver kommt nicht.mit der Innen- 
wand der Matrize in Beriihrung. Die anisotropen Eigenschaften des Ein- 
satzes aus Graphit-Folie vermindern die Wandreibung zwischen Einsatz 
und Innenwand der Matrize, verringern hierdurch das Eindiffundieren von 

m 

Kohlenstoff in den FormkSrper und damit ein Aufkarburieren seiner Ober- 
fUiche, verhindern das Verkleben der FormkOrper mit der Matrize durch 
Ausbildung starker Dttfusionszonen und vermeiden ein Zerreiflen der 
Formkdrper nach dem Prefl- und Sintervorgang wegen unterschiedlichen 
Ausdehnungskoeffizienten. Zus&tzlich im inneren Mantel verwendete Metalle 
ode* Hartstoffe erhdhen einige dleser VorteUe. 
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Die Erfindung ist in vorteilhafter Weise anwendbar zur Herstellung von 
Formkarpern aus Nitriden oder Karbiden des Hafniums, des Titans, des 
Zirkoniums, des Vanadiums, des Niobs, des Tantais, des Chroms, des 

MolybdSLns, des Wolframs, des Urans, des Bors, des Siliziums, sowie 

*. 

aus anderen hochschmelzenden Materialien, bcispielsweise Graphite 
Verbundkbrpern. 

Beispiel 1: 

Etwa 30 g eines Hartstoffpulver-Gemisches, bestehend aus 45 Gew, -% 
Hafniumcarbid, 30 Gew. -% Hafniumnitrid und 25 Gew. Hafnium- Me tall 
von einer jeweiligen Teilchengrofle von grpflenordnungsmSBig -325mesh 
(weniger als 44 Mikrometer), werden zur Herstellung eines zylinderformigen 
Sinterkorpers gut gemischt in einen Matrizeneinsatz eingebracht, der zu- 

• * 

sammengesetzt ist aus einem inneren Mantel aus zwei bis drei Lagen 
Graphit-Folien, etwa 11 mm hoch mit einer lichten Weite von ca. 26, 5 mm, 
einem Sufleren Mantel aus vier bis fttnf Lagen jeweils etwa 0,2 mm starken 
Graphit-Folien, etwa 20 mm hoch mit einem Sufieren Durchmesser von 
ungefahr 29, 5 bis 30 mm, und zwei jeweils mit einer dunnen Graphit- 
Stirnfolie gegen das Hartstoffpulver geschutzten Druckubertragungsstempel 
aus GraphLt mit einer H6he von ca. 10 mm und einem Durchmesser von 

* * 

ca, 27, 5 mm, die sich innerhalb des auBeren Mantels verschieben las sen. 
Der Einsatz wird mit dem Pulver in einer Graphit-Matrize, in die ein 
Graphitrohr von einer Wandst&rke von ca. 5 mm und einer lichten Weite 
von 30 mm eingepaflt ist, eingefOhrt und die Fuhrungsstempel eingesetzt. 
Nach dem Einformen wird im Vakuum entgast und ohne Druckaufgabe auf 
die Fuhrungsstempel in etwa zehn Minuten auf 2250°C aufgeheizt. Darauf 
wird das Vakuum entfernt, indem ein Schutzgas, beispielsweise Argon, 
eingelassen wird. Innerhalb von etwa einer Minute wird auf dte Fuhrungs- 
stempel ein Druck von 500 kp/cm aufgegeben und danach die Temperatur 
in ca. drei Minuten auf 2500°C erhdht. Diese Bedingungen werden 15 Minu- 

■ 

ten lang eingehalten. Nach dem Abkuhlen und Entformen erh&lt man einen 
Formkerper von 95 bis 100 % der Theoretischen Dichte. 
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Beispiel 2: 

Etwa 80g Hafniumcarbid-Pulver einer TeilchengrdBe von. -400 mesh (weniger 
als 37 jim) wird in einen der Pulvermenge in semen AusmaBen angepaflten 
Einsatz eingefiihrt und im Vakuum entgast und aufgeheizt. Unter Beibe- 

/ 2 

haltung des Vakuums wird auf die Fiihrungsstempel ein Druck von 550 kp/cm 
aufgegeben und auf 2900°C weiter aufgeheizt. Die Haltezeit bis zum Beginn 
des Abkuhlens betr&gt in diesem Falle 20 Minuten. 

- 

- 

* m 

Beispiel 3: 

40 g eines Gemisches aus Hafniumcarbid und etwa 0, 3 Gew. -% Eisenpulver 
als Bindemetall werden nach den Druck- und Sinterbedingungen aus- Bei- 
spiel 2 gepreCt. 

»* 

Die Erfindung ist auf die hier. angefiUirten Beispiele nicht beschrankt, es 

kannen ebenfalls unter evtl. Variierung vort Druck- und Temperatur- 

Bedingungen mit oder ohne Schutzgas und mit oder ohne Bindemetall Form- 

kdrper aus Nitriden und/oder Karbiden des Titans, Zirkoniums, Vanadiums, 

Ntobs, Tantals, Chroms, Molybd&ns, Wolframs, Orans, Bors oder Siliziums 
hergestellt werden, 

Im folgenden wird die erfindung sgemSBe Einrichtung anhand der Zeichnungen 
erlautert. Die Figuren 1 bis 3 stellen jedoch keine Einschrgnkung der Er- 
findung dar, sondern sind lediglich ein AusftthrungsbeispieL 

Figur 1 zeigt eine Graphit-Matrize 1 mit eingepafltem Graphit-Rohr 8, in 
welches von oben und unten her jeweils ein darin verschiebbarer Fuhrungs- 
stempel 2 (nur teilweise dargestellt) eingeftihrt ist. Zwischen dem Graphit- 
rohr 8 und den beiden FOhrungsstempeln Z ist der mit Hartstoffpulver 3 
versehene Einsatz, bestehend aus einem SxxCeren Mantel 4, einem inneren 
Mantel 5, zwei Drucktibertragungsstempeln 6 und zwei Stirnf alien 7 im 
Zustand vor dem Pressen dargestellt. 

• « 
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igur 2 zeigt den SuOeren Mantel 4 f der drei jeweils um einen Winkel von 
120 Grad versetzte Kerben 9 ah seinen R&ndern aufwetst. 



Aus Figur 3 geht die Form der im wesentlichen kreisflachenfiirmigen 
Stirnfolien 7 mit drei Einschnitten 10, die jeweils um einen Winkel von 
120 Grad versetzt sind, hervor. 



40 9 822"/ 063 3 



- f - 



2258305 



GESELLSCHAFT Ft)R 
KERNFORS CHUNG MBH 



PLA 72/70 Gl/jd 



Karlsruhe, den 27. 1 1. 



Patentanspruche; 



1. Verfahren zum Herstellen von dichten, in ihrer Struktur homogenen Form- 
korpern aus Hartstoff-Pulvern oder Hartstoffpulver-Gemischen durch Druck- 
sintern oder ReaktionsdrucksLntern, bei welchem das Pulver in einer 
Graphit-Matrize mit mindestens einem Graphit-Ftihrungsstempel bei er- 
hbhter Temperatur gepreflt und gesintert wird, dadurch gekennzeichnet, 
dafl das zu verdichtende Pulver oder Pulvergemisch vor dem Prefl- und 
Sintervorgang in einen verschleiflbaren, in die Matrize einpaflbaren Ein- 
satz eingebracht wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl zunachst der 
Einsatz in die Matrize auswechselbar eingepaflt wird und danach das 

» 

zu verdichtende Pulver oder Pulvergemisch in den Einsatz in loser 

* 

Schttttung oder unter schwachem Vordruck eingebracht wird.' 

- m 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl das zu ver- 
dichtende Pulver oder Pulvergemisch zunachst in loser Schtittung oder 
unter schwachem Druck vorgepreflt in dem Einsatz gasdurchlassig ver- 
packt wird und danach der Einsatz mit dem Pulver in die Matrize wieder 
entnehmbar eingesetzt wird. 

4. Einrichtung zur Durchftihrung des Verfahrens nach einem der vorange- 
gangenen Ansprfiche, - dadurch gekennzeichnet, dafi der in die Matrize (1) 
einpaflbare Einsatz aus einerri aufleren Mantel (4) f bestehend aus einer 

oder mehreren dunnen Graphit-Folien, einem inner en Mantel (5), bestehend 
aus einer oder mehreren dunnen Graphit- und/oder Metall-Folien und/ oder 
einem Hartstoff-Zylinder, mindestens einem innerhalb des aufleren Mantels 
(4) verschiebbaren Druckiibertragungsstempel (6) aus Graphit und zwei 

* 

dtinnen Graphit -Stirnfolien (7) besteht. 
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5. Einrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzetchnet, dafl zwischen dem 
ftuBeren Mantel (4) und der Matrize (1) ein Graphitrohr (8) angeordnet 
Lst. 

* 

* 

6. Einrichtung nach Anspruch 4 f dadurch gekennzeichnet, dafl der Suflere 
Mantel (4) an semen R&ndern zur Entgasung des Pulvers (3) bzw. zur Ent- 
fernung von Feuchtigkeit und/oder Verunreinigungen aus dem Pulver (3) 
Kerben oder Schlitze (9) und die Stirnfolien (7) Einschnitte (10) aufweisen. 

7. Einrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dafl die Kerben 
oder Schlitze (9) und die Einschnitte (10) drei mal jeweils um einen 
Winkel von 120 Grad versetzt angeordnet sind und die Kerben oder 
Schlitze (9) etwa bis zur H6he des inner en Mantels (5) ausgebildet sind. 



• 
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